
Pf^T WELTORGANISATTON FOR GEISTIGES EIGENTUM 

_ v ' Internationales BQro 

INTERNATIONALE ANMELDUNG VEROFFENTLICHT NACH DEM VERTRAG OBER DIE 
INTERNATIONALE ZUSAMMEN ARBEIT AUF DEM GEBIET PES PATENTWESENS (PCT) 



(51) Internationale Patentklassifikation 6 : 

C07C 219/06, 219/14, 235A0, CUD 1/62, 
A61K7/50 



Al 



(11) Internationale VeroffenUichi 

(43) Internationales 

VerotTentlichimgsdatum : 



WO 96/35661 



14. November 1996 (14.1 1.96) 



(21) Internationales Aktenzeicheri: 

(22) Internationales Anmeldedatnm: 



PCT/EP96701826 
2. Mai 1996 (02.05,96) 



(30) Prioritatsdaten: 
195 17 046.6 



10. Mai 1995 (10.05.95) 



DE 



(71) Anmelder (fur aUe Bestimmungsstaaten ausser US): HENKEL 

KOMM ANDITGESELLS CHAFT AUF AKTIEN [DE/DE]; 
D-40191 Dttsseldorf (DE). 

(72) Erfinder; und 

(75) Erfinder/Anmelder (nur fur US): PI SUB IR ANA, Rafael 
[ES/ES]; Roger de Fior, 10, 8°-2", E-08400 Granollers (ES). 
BONASTRE, Nuria [ES/ES]; Galicia, 9, E-080210 Barbera 
del Valles (ES). BIGORRA LLOSAS, Joaquim [ES/ES]; 
Calassanc Duran, 41, esc. E, 4°-l a , E-08203 Sabadell (ES). 
FABRY, Bernd [DE/DE]; Danziger Strasse 31, D-41352 
Korschenbroich (DE). 



(81) 



JP, US, europaisches Patent (AT, BE, 
CH, DE, DK, ES, H, FR, GB, GR, IE, IT, LU, MC f NL, 
PT, SE). 



Veroffentticht 

Mit internationalem Recherchenberichu 
Vor Ablauf der fiir Anderungen der Anspriiche zugelassenen 
Frist. Veroffentlichung wird wiederholt falls Anderungen 
eintreffen. 



(54) Title: SURFACTANTS CONTAINING QUATERNARY-NITROGEN GROUPS 
(54) Bezeichnimg: TENSIDE MIT QUARTARER STICKSTOFFGRUPPE 
(57) Abstract 

Proposed are surfactants containing quaternary-nitrogen groups obtained by a) first esterifying aliphatic or aromatic, optionally 
hydroxy-substituted, di- and/or tricarboxylic acids with an amount of an aliphatic alcohol such that a partial ester results which still contains 
on average at least one free hydroxyl group, b) esteriying or amidating with alkanolamines or polyainines and c) quaternizing the resulting 
full ester or ester amide with alkylation agents using prior art methods. 

(57) Zusammenfassung 

Es werden neue Tenside mit quartarer Stickstoffgruppe vorgeschlagen, die man erhalt, indem man aliphatische oder aromatische, 
gegebenenfaUs hydroxysubstituierte Di- und/oder TYicarbonsauren (a) zunachst mit einer solchen Menge eines aliphatischen Alkohols 
verestert, daB ein Partialester resultiert, der im Mittel noch mindestens eine freie Hydroxylgnippe besitzt, (b) den resultierenden Partialester 
mit Alkanolaminen oder Polyaminen verestert bzw. amidiert, und (c) den resultierenden Vollester bzw. das Esteramid in an sich bekannter 
Weise mit Alkylierungsmitteln quaterniert. 
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Tenside mit quartarer Stickstof fgruppe 



Gebiet der Erfindymq 

Gegenstand der Erfindung sind neue kationische bzw. amphotere 
Tenside, die man erhalt, indem man mehrwertige Carbonseturen 
mit Alkoholen und Aminverbindungen kondensiert und anschlie- 
Bend quaterniert, ein Verfahren zu ihrer Herstellung sowie 
ihre Verwendung zur Herstellung oberf ISchenaktiver Mittel. 

Stand der nw^hniv 

Tenside mit Stickstof fgruppen im Molekiil konnen kationischer 
oder amphoterer bzw. zwitterionischer Natur sein. Kationten- 
side zeigen in Abhangigkeit von der Molekiilstruktur gegeniiber 
Textilien und Keratinf asern avivierende Eigenschaften, ampho- 
tere Tenside verfiigen in der Regel iiber ein gutes Schaum- und 
ReinigungsvermSgen ♦ 

Der Einsatz insbesondere von Stickstof ftensiden mit Ester- 
struktur, sogenannter Esterquats, im Bereich der Textil- und 
Haaravivage sowie in kosmetischen Prpdukten ist bekannt, 
Obersichten hierzu finden sich beispielsweise von O.Ponsati 
in C.R. 23.CED-Kongress, Barcelona, S.167 (1992) und R.Puchta 
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in C.R. 24.CED-Kongress, Sitges, S.59 (1993). Stellvertretend 
fiir den umfangreichen druckschriftlichen Stand der Technik 
sei auf die Deutschen Patentanmeldungen DE-A1 4138630, DE-Al 
4305726 und DE-A 4309567 (Henkel) sowie die EuropSischen Pa- 
tentanmeldungen EP-A 0367939 (Wella), EP-A 0507003 (Rewo) und 
EP-A 0636356 (Stepan) verwiesen. Die in den genannten Druck- 
schriften offenbarten Stickstof ftenside weisen zwar gute an- 
wendungstechnische und okotoxikologische Eigenschaf ten auf, 
im Markt besteht jedoch ein Bediirfnis nach fiber legenen Ver- 
bindungen. 

Demzufolge hat die Aufgabe der Erfindung nun darin bestanden r 
neue stickstof fhaltige Tenside zur Verffigung zu stellen, die 
fiber verbesserte avivierende und antistatische Eigenschaf ten, 
ein gutes Schaum- und Reinigungsvermogen sowie eine gegenuber 
Produkten des Stands der Technik verbesserte Skotoxikologi- 
sche Vertraglichkeit verfugen. 

Bee chrexbuna der Erf indong 

Gegenstand der Erfindung sind Tenside mit quartSrer Stick- 
stof fgruppe, die man dadurch erhSlt, dafl man aliphatische 
Oder aromatische, gegebenenfalls hydroxysubstituierte Di- 
und/oder Tricarbonsauren 

(a) zunachst mit einer solchen Menge eines aliphatischen 
Alkohols der Formel (I) verestert, 



R^OH 



(I) 
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in der R 1 fur einen aliphatischen Alkylrest mit 1 bis 22 
Kohlenstoffatomen oder einen Alkenylrest mit 16 bis 22 
Kohlenstoffatomen • steht, dafl ein Partialester resul- 
tiert, der im Mittel noch mindestens eine freie Carbxyl- 
gruppe besitzt, 

(b) den resultierenden Partialester mit Alkanolaminen oder 
Polyaminen der Formel (II) verestert bzw. amidiert, 

I 

R 2 -[X]-N-[Y]-r3 (Ha) R 2 -[X]-NH-[Y]-R 3 (lib) 

in der R 2 fiir eine Hydroxyl- oder eine gegebenenf alls 
Ci-C4-alkylsubstituierte Aminogruppe, R 3 fiir R 2 oder 
einen Acylrest mit 8 bis 22 Kohlenstoffatomen , R* fur 
Wasserstoff oder R 2 und X f Y und 2 unabhangig voneinan- 
der fiir lineare oder verzweigte, gegebenenf alls hydroxy- 
substituierte Alkylengruppen mit 2 bis 4 Kohlenstoffato- 
men stehen, und 

(c) den resultierenden Vollester bzw. das Esteramid in an 
sich bekannter Weise mit Alkylierungsmitteln quater- 
niert • 

tiberraschenderweise wurde gefunden, dafl die neuen Tenside 
fiber ein ausgezeichnetes Reinigungsvermogen verfiigen, leicht 
wasserloslich sind, Textil- und Keratinf asern einen angeneh- 
men Weichgriff verleihen, die statische Aufladung zwischen 
den Fasern herabsetzen und zudem eine gute Skotoxikologische 
Vertraglichkeit besitzen. 
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Ein weiterer Gegenstand der Erfindung betrif ft ein Verf ahren 
zur Herstellung von Tensiden mit quartarer Stickstof fgruppe, 
bei dem man aliphatische Oder aromatische, gegebenenfalls 
hydroxysubstituierte Di- und/oder TricarbonsSuren 



(a) zunachst mit einer solchen Menge eines aliphatischen 
Alkohols der Formel (I) verestert, 

RlOH (I) 

in der R 1 fur einen aliphatischen Alkylrest mit 1 bis 22 
Kohlenstoffatomen oder einen Alkenylrest mit 16 bis 22 
Kohlenstoffatomen steht r daB ein Partialester resul- 
tiert, der im Mittel noch mindestens eine freie Hydro- 
xylgruppe besitzt, 

(b) den resultierenden Partialester mit Alkanolaminen oder 
Polyaminen der Formel (II) veresteirt bzw. amidiert, 

I 

R 2 -[X]-K-[Y]-R3 (Ua) r2-[X]-KH-[Y]-r3 (lib) 

in der R 2 fiir eine Hydroxyl- oder eine gegebenenfalls 
Cj-C^alkylsubstituierte Aminogruppe , r3 fur R 2 oder ei- 
nen Acylrest mit 8 bis 22 Kohlenstoffatomen, R 4 fiir Was- 
serstoff oder R 2 und X, Y und Z unabhangig voneinander 
fiir lineare oder verzweigte, gegebenenfalls hydroxysub- 
stituierte Alkylengruppen mit 2 bis 4 Kohlenstoffatomen 
stehen, und 
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(c) den resultierenden Vollester bzw. das Esteramid in an 
sich bekannter Weise mit Alkylierungsmitteln quater- 
niert . 

Pi- und Tricarbonsauren 

Als Ausgangsstoffe fiir die Herstellung der neuen Tenside 
kommen beispielsweise aliphatische DicarbonsSuren mit 2 bis 
12 Kohlenstoffatomen in Betracht. Hierzu zahlen z.B- Oxal- 
saure, Bernsteinsaure , Maleinsaure, Adipinsaure und 1,12-Do- 
decandisaure. Weiterhin konnen auch aliphatische Hydroxydi- 
bzw. Hydroxytricarbonsauren mit 3 bis 10 Kohlenstoffatomen 
eingesetzt werden. Beispiele hierfiir sind Weinsaure und ins- 
besondere Citronensaure* SchlieBlich kommen auch aromatische 
Di- bzw* Tricarbonsauren mit 8 bis 9 Kohlenstoffatomen wie 
beispielsweise PhthalsSure oder PhthalsSureanhydrid sowie 
Camphersaure in Frage. 

Prim&re Alkohole 

Als primare Alkohole kommen beispielsweise Methanol, Ethanol, 
die isoroeren Propanole und Butanole sowie Capronalkohol , Ca- 
prylalkohol, 2-Ethylhexylalkohol, Caprinalkohol f Laurylalko- 
hol, Isotridecylalkohol, Myristylalkohol, Cetylalkohol , Palm- 
oleylalkohol , Stearylalkohol , Isostearylalkohol , Oleylalko- 
hol , Elaidylalkohol , Petroselinylalkohol , Linolylalkohol , 
Linolenylalkohol, Elaeostearylalkohol f Arachylalkohol, Gado- 
leylalkohol, Behenylalkohol und Erucylalkohol sowie deren 
technische Mischungen, die z.B* bei der Hochdruckhydrierung 
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von technischen Methylestern auf Basis von Fetten und fllen 
oder Aldehyden aus der Roelen'schen Oxosynthese sowie als Mo- 
nomerfraktion bei der Dimerisierung von ungesSttigten Fett- 
alkoholen anf alien, in Frage. Aas anwendungstechnischen Griin- 
den ist der Einsatz von technischen Fettalkoholen mit 8 bis 
18 Kohlenstoffatomen wie beispielsweise Kokos-, Palm-, Palm- 
kern- oder Talgfettalkohol bevorzugt. 

Alkanolamine und Polvamine 

Geeignete Alkanolamine sind beispielsweise Ethanolamin , Di- 
ethanolamin und insbesondere Triethanolamin . Es konnen ferner 
auch die Mono- und Diester von Diethanolamin mit FettsSuren 
mit 12 bis 18 Kohlenstoffatomen eingesetzt werden. Ein typi- 
sches Beispiel hierfiir ist der Dipalmf ettsaureester des Tri- 
ethanolamins . Werden in der zweiten Reaktionsstufe langket- 
tige Alkanolaminester eingesetzt, kann die partielle Vereste- 
rung in der ersten Stufe vorzugsweise mit kurzkettigen Alko- 
holen durchgefiihrt werden. Typische Beispiele fur geeignete 
Polyamine sind Diethylentriamin und Diaminopropylamin. 

Veresteruna und Amidieruna 

In der ersten der drei Reaktionsstuf en wird die mehrwertige 
Carbonsaure mit einem Alkohol partiell vererstert. Ziel ist 
es, die FunktionalitSt soweit zu erniedrigen, dafl fur die 
nachfolgende Umsetzung mit der Aminverbindung nur noch eine 
Carboxylfunktion zur Verfugung steht. Besitzt die mehrwertige 
Carbonsaure also 2 Carboxylgruppen, liegt das molare Einsatz- 
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verhSltnis zwischen Saure und Alkohol bei 1 : 0,95 bis 1 : 
1,1; handelt es sich um eine Tricarbonsaure wird man ein mo- 
lares Verhaltnis von 1 : 1,95 bis 1 : 2,1 wahlen. Vorzugs- 
weise werden in die Veresterung primare, langkettige Alkohole 
eingesetzt, da fur die Tensidwirkung mindestens ein Fettrest 
von Vorteil ist. Wird die hydrophobe Gruppe jedoch iiber das 
Amin, beispielsweise fiber einen Triethanolaminfettsaurepar- 
tialester eingefiihrt, kSnnen an dieser Stelle auch kurzket- 
tige Alkohole, vorzugsweise Butanol eingesetzt werden. Die 
Veresterung wird in an sich bekannter Weise durchgef fihrt . 
flblicherweise kommen als saure Katalysatoren p-Toluolsulfon- 
sSure, MethansulfonsSure und dergleichen oder aber Zinn- 
schliff in Frage. Als Co-Katalysatoren werden ublicherweise 
Hypophosphorsaure oder deren Salze eingesetzt, die zu einer 
Farbstabilisierung beitragen. Es hat sich als vorteilhaft er- 
wiesen, die Veresterung bei Temperaturen im Bereich von 160 
bis 200 °C oder aber unter vermindertem Druck von etwa 10 bis 
50 mbar bei 30 bis 70°C durchzuf iihren . Wie bei jeder Ver- 
esterung ist es von Vorteil, das Reaktionswasser aus dem Re- 
aktionsgleichgewicht abzudestillieren . Der Reaktionsfortgang 
kann fiber die Saurezahl verfolgt werden, d.h. sobald die be- 
rechnete SSurezahl erreicht ist, wird die Reaktion abgebro- 
chen. 

Obschon es grundsatzlich moglich ist, die Veresterung und die 
Umsetzung mit der Aminverbindung gleichzeitig durchzuf fihren, 
hat sich das zweistufige Verfahren im Hinblick auf den ge- 
ringeren Anteil an Polymeren als vorteilhafter erwiesen. Sinn 
dieses Schrittes ist es, eine Aminfunktion in das Molekiil 
einzuf uhren, die im letzten Schritt quaterniert werden kann. 
Als Aminverbindungen kommen Alkanolamine oder Polyamine in 
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Frage. Im ersten Pall kommt es zu einer Veresterung, im zwei- 
ten zu einer Amidierung der noch zur Verfugung stehenden 
Carboxylgruppe. tlblicherweise werden der im ersten Schritt 
hergestellte Partialester und die Aminverbindung im molaren 
Verhaltnis 1 : 0,95 bis 1 : 1,1 eingesetzt. Dies kann sehr 
einfach erfolgen, indem man nach Bildung des Partialesters 
die Aminverbindung portionsweise zudosiert und in Gegenwart 
des gleichen Katalysators und unter Beibehaltung der Reak- 
tionsbedingungen umsetzt. 



Ouaterniemna 

Die Quaternierung hat das ziel, den in den ersten beiden 

Schritten gebildeten Ester bzw. das Esteramid entweder in ein 

kationisches oder amphoteres Tensid zu iiberfuhren. Als Alky- 

lierungsmittel kommen dabei Alkylhalogenide, Dialkylsulfate, 

Dialkylphosphate, Dialkylcarbonate sowie HalogencarbonsSuren 

und deren Salze in Prage. Besonders bevorzugt ist die Verwen- 

dung von Methylchlorid, Dimethylsulfat Oder Natriumchlorace- 
tat. 

Die Quaternierung kann in an sich bekannter Weise durchge- 
fiihrt werden. Hierzu wird der Ester bzw. das Esteramid vorge- 
legt und mit dem Alkylierungsmittel - das man ublicherweise 
in aquimolaren Mengen oder leichtem UnterschuB einsetzt - bei 
erhShten Temperaturen geriihrt. Nach Abschlufi der Reaktion 
kann nichtumgesetztes Alkylierungsmittel durch Zugabe einer 
geringen Menge Aminosaure, vorzugsweise Glycin, zerstfirt wer- 
den. Palls gewttnscht, kann die Reaktion in LSsungsmitteln, 
wie beispielsweise Wasser, Ethanol, Isopropylalkohol sowie in 
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Gegenwart von Dispergatoren und/oder Emulgatoren wie z.B. 
Fettalkoholen, anionischen Tensiden, nichtionischen Tensiden 
(Mkylpolyglucosiden, ethoxylierte Fettalkohole etc*)/ Polyo- 
len und dergleichen durchgefiihrt werden. 

Gewerbliche Amrendbarkeit: 

Die neuen Tenside weisen ein gutes Reinigungs- und Avivage- 
vennogen sowie eine vorteilhafte okotoxikologische Vertrag- 
lichkeit auf . Ein weiterer Gegenstand der Erfindung betrifft 
daher ihre Verwendung zur Herstellung von Wasch-, Spiil- und 
Reinigungsmitteln sowie kosmetischen und/oder phannazeuti- 
schen Zubereitungen, in denen sie in Mengen von 1 bis 50, 
vorzugsweise 2 bis 35 Gew.-% - bezogen auf die Mittel - ent- 
halten sein konnen. 

Wasch-, Soiil- und Reiniaunasmittel 

Erf indungsgemaJJe Tenside mit Betainstruktur eignen sich ins- 
besondere fiir die Herstellung von Handgeschirrspiil- und Uni- 
versalreinigungsmitteln , wShrend kationische Species vor- 
zugsweise isa Bereich der Waschenachbehandlung Anwendung fin- 
den konnen. In diesem Zusammenhang konnen sie zusammen mit 
anderen iiblichen Hilfs- und Zusatzstof f en, wie z,B. kationi- 
schen Co-Tensiden, schmutzabweisenden Polymeren, L5sungsver- 
mittlern, Builderri, Elektrolytsalzen und dergleichen versetzt 
werden . 
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Kosmetische unci pharmazeutische Zubereltunaen 

Ferner konnen sowohl die erfindungsgemaBen kationischen als 
auch die ampholytischen Tenside zur Her stel lung von Haarbe- 
handlungs- und Korperreinigungsmitteln wie beispielsweise 
Shampoos, Duschgele, SchaumbSder, Haarkuren, Konditioniermit- 
tel und dergleichen eingesetzt werden. Diese Mittel kSnnen 
weitere, mit den neuen Stoffen kompatible Tenside enthalten, 
Typische Beispiele sind Fettalkoholpolyglycolethersulfate, 
Monoglyceridsulf ate , Mono- und/oder Dialkylsulfosuccinate , 
Fettsaureisethionate, FettsSuresarcosinate , Fettsauretauride, 
Ethercarbonsauren , Alkyl- und/oder Alkenyloligoglykoside , 
Alkylamidobetaine oder Eiweiflf ettsaurekondensate . 

Als weitere Hilfs- und Zusatzstoffe kSnnen zudem Emulgatoren, 
tiberf ettungsmittel , Verdickungsmittel , Kationpolymere , Sili- 
converbindungen, biogene Wirkstoffe, Filmbildner, Konservie- 
rungsmittel, Farb- und Duftstoffe enthalten sein. 

Als Emulgatoren kommen sowohl bekannte W/0- als auch 0/W- 
Emulgatoren wie beispielsweise gehSrtetes und ethoxyliertes 
Ricinus51, Polyglycerinf ettsaureester oder Polyglycerinpoly- 
ricinoleate in Frage. 

Als fiberfettungsmittel konnen Substanzen wie beispielsweise 
polyethoxylierte Lanolinderivate, Lecithinderivate , Polyol- 
f ettsSureester, Monoglyceride und Fetts&urealkanolamide ver- 
wendet werden, wobei die letzteren gleichzeitig als Schaum- 
stabilisatoren dienen. 
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Geeignete Verdickungsmittel sind beispielsweise Polysaccha- 
ride, insbesondere Xanthan-Gum, Guar-Guar, Agar-Agar, Algi- 
nate und Tylosen, Carboxymethyl cellulose und Hydroxyethyl- 
cellulose, ferner hohermolekulare Polyethylenglycolmono- und 
-diester von Fettsauren, Polyacrylate , Polyvinylalkohol und 
Polyvinylpyrrolidon, Tenside wie beispielsweise Fettalkohol- 
ethoxylate mit eingeengter Homologenverteilung oder Alkyl- 
oligoglucoside sowie Elektrolyte wie Kochsalz und Ammonium- 
chlorid . 

Geeignete kationische Polymere sind beispielsweise kationi- 
schen Cellulosederivate, kationischen Starke, Copolymere von 
Diallylammoniuinsal2en und Aery lain i den , quaternierte Vinylpyr- 
rolidon Vinyl i m i dazol -Po lymere wie z.B. LUVTCUAT (BASF AG, 
Ludwidshaf ten/FRG) , Kondensationsprodukte von Polyglycolen 
und Aminen, quaternierte Kollagenpolypeptide wie beispiels- 
weise Lauryldimonium hydroxypropyl hydrolyzed collagen (Lame- 
quat( R ) L, Griinau GmbH), Polyethylenimin , kationische Sili- 
conpo lymere wie z.B. Amidomethicone oder DOW CORNING 929, Dow 
Coming Co. /US, Copolymere der Adipinsaure und Dimethylamino- 
hydroxypropyldiethylentrimamin ( CARTARETINE ( R ) , Sandoz /CH ) , 
Polyaminopolyamide wie z.B. beschrieben in der FR-A 2252840 
sowie deren vernetzte was ser 16s lichen Polymere, kationische 
Chitinderivate wie beispielsweise quaterniertes Chitosan, 
gegebenenfalls mikrokristallin verteilt, kationischer Guar- 
Gum wie z,B. JAGUAR ( R ) C-B-S, JAGUAR( R ) C-17, JAGUAR ( r ) C-16 
der Celanese/US, quaternierte Ammoniumsalz-Polymere wie z.B. 
MIRAP0L( R ) A-15, MIRAP0L( r ) AD-1, MIRAPOL( R ) A2-1 der Mira- 
nol/US. 
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Geeignete Siliconverbindtingen sind beispielsweise Dimethylpo- 
lysiloxane, Methylphenylpolysiloxane , cyclische Silicone so- 
wie Amino-, Fettsaure-, Alkohol-, Polyether-, Epoxy-, Fluor- 
und/oder Alkyl-modifizierte Siliconverbindungen. 

Unter biogenen Wirkstoffen sind beispielsweise Pflanzenex- 
trakte und Vitaminkomplexe zu verstehen. 

Gebrauchliche Filmbildner sind beispielsweise Chitosan, mi- 
krokristallines Chitosan, quatemiertes Chitosan, Polyvinyl- 
pyrrolidon , Vinylpyrrolidon-Vinyl-acetat-Copolymerisate , Po- 
lymere der Acrylsaurereihe, guaternSre Cellulose-Derivate, 
Kollagen, Hyaluronsaure bzw* deren Salze und ahnliche Verbin- 
dungen. 

Als Konservierungsmittel eignen sich beispielsweise Phenoxy- 
ethanol, FormaldehydlSsung, Parabene, Pentandiol oder 
Sorbinsaure. 

Als Perlg l anzmi ttel koramen beispielsweise Glycoldistearin- 
saureester wie Ethylenglycoldistearat, aber auch Fettsaure- 
monoglycolester in Betracht. 

Als Farbstof fe kSnnen die fur kosmetische Zwecke geeigneten 
und zugelassenen Substanzen verwendet werden, wie sie bei- 
spielsweise in der Publikation -Kosmetische Farbemittel" der 
Farbstof fkammission der Dents chen Forschungsgemeinschaft, 
verSffentlicht im Verlag Chemie, Weinheim, 1984, S. 81-106 
zusammengestellt sind, Diese Farbstof fe werden iiblicherweise 
in Konzentrationen von 0,001 bis 0,1 Gew.-%, bezogen auf die 
gesamte Mischung, eingesetzt. 



WO 96/35661 



PCT/EP96/01826 



>3 

Der Gesamtanteil der Hilfs- und Zusatzstof fe kann 1 bis 50 f 
vorzugsweise 5 bis 40 Gew.-% - bezogen auf die Mittel - be- 
tragen . 



WO 96/35661 



PCTYEP96/01826 



Beispiele 

Beispiel It 

Veresterung. In einer 1-1-Riihrapparatur mit Tropftrichter und 
Anschlufl an eine Vakuumpumpe wurden 588 g (2,29 mol) eines 
technischen Cig/i8-Talgf ettalkohols vorgelegt, auf 60°C er- 
hitzt und mit 240 g (1,14 mol) CitronensSure-Monohydrat, 1 g 
50 Gew,-%iger HypophosphorsSure und 1 g 70 Gew.-%iger Me- 
thansulfonsaure versetzt. Bei einem verminderten Druck von 35 
mbar wurde die Mischung auf 160°C erhitzt, wobei der Reak- 
tionsfortgang ttber die SSurezahl kontroliiert wurde. Nachdem 
die SSurezahl der Mischung unter einen Wert von 84 mg KOH/g 
abgesunken war, wurde das Vakuum bis auf etwa 180 mbar zu- 
riickgenommen und 171 g (1,14 mol) Triethanolamin zugetropft. 
Anschlieflend wurde das Vakuum schrittweise bis auf etwa 4 
mbar abgesenkt und die Reaktionsmischung gerfihrt, bis die 
Saurezahl auf einen Wert unterhalb von 10 mg KOH/g abgesunken 
war. 

Quatemienmg. 310 g (0,27 mol) des zuvor hergestellten 
Esters wurden in eine Riihrapparatur fiberfuhrt, auf 60 °C er- 
hitzt und portionsweise mit 29 f l g (0,23 mol) Dimethylsulfat 
versetzt, so dafl die Temperatur nicht tiber 60 °C anstieg. Nach 
Beendigung der Zugabe wurde die Mischung weitere 3 h bei 60 
bis 65 °C gerfihrt. Der quaternierte CitronensSureester wurde 
in praktisch quantitativer Ausbeute als ein leicht gelblicher 
Feststoff erhalten. 
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Beispiel 2: 

Verestemng. In einer 1-1-Ruhrapparatur mit Tropftrichter und 
AnschluB an eine Vakuumpumpe wurden 58 B g (2,29 mol) eines 
technischen Cig/18-Palmfettalkohols vorgelegt, auf 60°C er- 
hitzt und mit 240 g (1,14 mol) CitronensSure-Monohydrat, 1 g 
50 Gew.-%iger Hypophosphorsaure und 1 g 70 Gew.-%iger Me- 
thansulfonsaure versetzt. Bei einem verminderten Druck von 35 
mbar wurde die Mischung auf 160°C erhitzt, wobei der Reak- 
tionsfortgang iiber die Saurezahl kontrolliert wurde, Nachdem 
die Saurezahl der Mischung unter einen Wert: von 84 mg KOH/g 
abgesunken war, wurde das Vakuum bis auf etwa 180 mbar zu- 
riickgenoimaen und 117 g (1,14 mol) Diethylentriamin zuge- 
tropft. Anschlieflend wurde das Vakuum schrittweise bis auf 
etwa 4 mbar abgesenkt und die Reaktionsmischung geriihrt, bis 
die Saurezahl auf einen Wert unterhalb von 10 mg KOH/g abge- 
sunken war . ~ 

Quaternierung. 256 g (0,27 mol) des zuvor hergestellten 
Esteramids wurden in eine Riihrapparatur iiberfiihrt, auf 60°C 
erhitzt und portionsweise mit 29,1 g (0,23 mol) Dimethylsul- 
fat versetzt, so dafl die Temperatur nicht fiber 60 °C anstieg. 
Nach Beendigung der Zugabe wurde die Mischung weitere 3 h bei 
60 bis 65 °C geriihrt. Das quaternierte Citronensaureesteramid 
wurde in praktisch quantitativer Ausbeute als ein leicht 
gelblicher Feststoff erhalten. 
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Beispiel 3r 

Verestenmg. in einer 1-1-Rtthrapparatur mit Tropftrichter und 
Anschlufl an eine Vakuumpumpe wurden 588 g (2,29 mol) eineB 
technischen C 16 / 18 -Talgfettalkohols vorgelegt, auf 60°C er- 
hitzt und nit 240 g (1,14 mol) Citronensaure-Monohydrat, 1 g 
50 Gew.-%iger Hypophosphorsaure und 1 g 70 Gew.-%iger Me- 
thansulfonsMure versetzt. Bei einem venninderten Druck von 35 
mbar wurde die Mischung auf 160°C erhitzt, wobei der Reak- 
tionsfortgang fiber die Saurezahl kontrolliert wurde. Nachdem 
die Saurezahl der Mischung unter einen Wert von 84 mg KOH/g 
abgesunken war, wurde das Vakuum bis auf etwa 180 mbar zu- 
riickgenommen und 101 g (1,14 mol) Diaminopropylamin (DAPA) 
zugetropft. Anschlieflend wurde das Vakuum schrittweise bis 
auf etwa 4 mbar abgesenkt und die Reaktionsmischung gerfihrt, 
bis die Sfiurezahl auf einen Wert unterhalb von 10 mg KOH/g 
abgesunken war. 

Quaternierung. 310 g (0,27 mol) des zuvor hergestellten 
Bsteramids wurden in eine Rilhrapparatur fiber fiihrt, mit 200 ml 
Wasser verdfinnt, auf 60°C erhitzt und portionsweise mit 27 g 
(0,23 mol) einer waflrigen LSsung von Natriumchloracetat ver- 
setzt, so daB die Temperatur nicht fiber 60°C anstieg. Nach 
Beendigung der Zugabe wurde die Mischung weitere 3 h bei 60 
bis 65°C gerfihrt. Der betainisierte Citronensaureester wurde 
in praktisch quantitativer Ausbeute als ein leicht gelblicher 
Peststof f erhalten. 
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Beispiel 4; 

Verestemng. in einer 1-1-Rfihrapparatur mit Tropf trichter und 
AnschluB an eine Vakuumpumpe wurden 169 g (2,29 mol) n-Buta- 
nol vorgelegt, auf 60 °C erhitzt und mit 240 g (1,14 mol) Ci- 
tronensaure-Monohydrat, 1 g 50 Gew,-%iger Hypophosphorsaure 
und 1 g 70 Gew.-%iger Methansulf onsaure versetzt. Bei einem 
verminderten Druck von 35 mbar wurde die Mischung auf 160°C 
erhitzt, wobei der Reaktionsf ortgang fiber die Saurezahl kon- 
trolliert wurde. Nachdem die saurezahl der Mischung unter 
einen Wert von 84 mg KOH/g abgesunken war, wurde das Vakuum 
bis auf etwa 180 mbar zuriickgenommen und 745 g (1,14 mol) 
Ditalgf ettsauretriethanolaminester zugetropf t . AnschlieBend 
wurde das Vakuum schrittweise bis auf etwa 4 mbar abgesenkt 
und die Reaktionsmischung geriihrt, bis die saurezahl auf ei- 
nen Wert unterhalb von 10 mg KOH/g abgesunken war. 

Quaternierung. 297 g (0,27 mol) des zuvor hergestellten 
Esters wurden in eine Riihrapparatur iiberfiihrt, auf 60 °C er- 
hitzt und portionsweise mit 29,1 g (0,23 mol) Dimethylsulfat 
versetzt, so dafi die Temperatur nicht fiber 60°C anstieg. Nach 
Beendigung der Zugabe wurde die Mischung weitere 3 h bei 60 
bis 65 °C geriihrt. Der quaternierte Citronensaureester wurde 
in praktisch quantitativer Ausbeute als ein leicht gelblicher 
Peststoff erhalten. 
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Beispiel 5: 

Veresterung. m einer 1-1-Rfihrapparatur mit Tropftrichter und 
Anschlufi an eine Vakuumpumpe wurden 293 g (1,14 mol) eines 
technischen C 16 / 18 -Talgfettalkohols vorgelegt, auf 60°C er- 
hitzt und mit 262 g (1,14 mol) Dodecandisaure, 1 g 50 Gew.- 
%iger Hypophosphorsaure und 1 g 70 Gew.-%iger Methansulfon- 
saure versetzt. Bei einem verminderten Druck von 35 mbar wur- 
de die Mischung auf 160°C erhitzt, wobei der Reaktionsfort- 
gang iiber die Saurezahl kontrolliert wurde. Nachdem die Sau- 
rezahl der Mischung unter einen Wert von 84 mg KOH/g abgesun- 
ken war, wurde das Vakuum bis auf etwa 180 mbar zuruckgenom- 
men und 171 g (1,14 mol) Triethanolamin zugetropft. Anschlie- 
flend wurde das Vakuum schrittweise bis auf etwa 4 mbar abge- 
senkt und die Reaktionsmischung geriihrt, bis die Saurezahl 
auf einen Wert unterhalb von 10 mg KOH/g abgesunken war. 

Ouaterniernng. 186 g (0,27 mol) des zuvor hergestellten 
Esters wurden in eine Riihrapparatur iiberfuhrt, auf 60°C er- 
hitzt und portionsweise mit 29,1 g (0,23 mol) Dime thy] snlfat 
versetzt, so dafl die Temperatur nicht fiber 60°C anstieg. Nach 
Beendigung der Zugabe wurde die Hischung weitere 3 h bei 60 
bis 65 °C geriihrt. Der guatemierte Dodecandisaureester wurde 
in praktisch quantitativer Ausbeute als ein leicht gelblicher 
Peststoff erhalten. 
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Bei spiel 6s 

Veresterung . In einer 1-1 -Ruhr appar a tur mit Tropftrichter und 
AnschluB an eine Vakuumpumpe wurden 293 g (1,14 mol) eines 
technischen Cig/i8-Talgf ettalkohols vorgelegt, auf 60°C er- 
hitzt und mit 134 g (1,14 mol) Phthalsaureanhydrid r 1 g 50 
Gew.- %iger Hypophosphorsaure und 1 g 70 Gew.-%iger Methan- 
sulfonsaure versetzt. Bei einem verminderten Druck von 35 
mbar wurde die Mischung auf 160°C erhitzt, wobei der Reak- 
tionsfortgang fiber die Saurezahl kontrolliert wurde. Nachdem 
die Saurezahl der Mischung unter einen Wert von 84 mg KOH/g 
abgesunken war, wurde das Vakuum bis auf etwa 180 mbar zu- 
ruckgenommen und 171 g (1,14 mol) Triethanolamin zugetropft. 
AnschlieBend wurde das Vakuum schrittweise bis auf etwa 4 
mbar abgesenkt und die Reaktionsmischung geriihrt, bis die 
Saurezahl auf einen Wert unterhalb von 10 mg KOH/g abgesunken 
war. 

Quaternxerung. 151 g (0,27 mol) des zuvor hergestellten 
Esters wurden in eine Riihrapparatur fiber ffihrt, auf 60 °C er- 
hitzt und portionsweise mit 29 f l g (0,23 mol) Dimethyl sul fat 
versetzt, so dafl die Temperatur nicht uber 60°C anstieg. Nach 
Beendigung der Zugabe wurde die Mischung weitere 3 h bei 60 
bis 65°C gerfihrt. Der quaternierte Phthalsaureester wurde in 
praktisch quantitativer Ausbeute als ein leicht gelblicher 
Feststoff erhalten. 
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II- Anwendnnrrnt-f»r-hri±Bche Beispiele 

1. Haarspulung 

Emulgade( R ) PL 1618 4,0 Gew.-% 

Nutrilan( R ) Keratin W 2,3 Gew.-% 

Plantaren( R ) 1200 2,0 Gew.-% 

Kationtensid Bsp.l i r o Gew.-% 

Lameform(R) TGI i,q Gew.-% 

Cetiol(R) v lr0 6e W ._ % 

Cutina( R ) MD 0 ,5 Gew.-% 

wasser, Konservierungsmittel ... ad 100 

2. Haarspulung 

Lanette( R ) 0 2 ,5 Gew.-% 

Kationtensid Bsp.2 i f o Gew.-% 

Cetiol( R ) OE ... .. lr0 6ew.-% 

Eumulgin( R ) B2 0,8 6ew.-% 

Cutina( R ) MD 0,5 Gew.-% 

Wasser, Konservierungsmittel ... ad 100 

3. Haarspulung 

Lanette( R ) 0 2, 5 Gew.-% 

Kationtensid Bsp.4 1,0 Gew.-% 

Eutanol( R ) G 1,0 Gew.-% 

Eumulgin( R ) B2 0,8 Gew.-% 

Cutina( R ) MD 0,5 Gew.-% 

Wasser, Konservierungsmittel ... ad 100 
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4. Haarspulung 

Lanette( R ) O 2,5 Gew.-% 

Nutrilan( R ) 1-50 2,0 Gew.-% 

Kationtensid Bsp.5 1,0 Gew.-% 

Lameform( R ) TGI . . i f o Gew.-% 

Cetiol( R ) V 1,0 Gew.-% 

Eumulgin( R ) B2 . .. 0,8 Gew.-% 

Cutina( R ) MD 0,5 Gew.-% 

Wasser, Konservierungsmittel ... ad 100 

5. Leave— on tia-i -r rinse 

Sepigel( R ) 305 3,0 Gew.-% 

Nutrilan( R ) 1-50 2,0 Gew.-% 

Kationtensid Bsp.6 0,8 Gew.-% 

Plantaren( R ) 1200 0,5 Gew.-% 

Cetiol( R ) J 600 0,5 Gew.-% 

Copherol( R ) 1250 0,2 Gew.-% 

Ethanol 10,0 Gew.-% 

Glycerin, 86 Gew.-%ig 5,0 Gew.-% 

Wasser, Konservierungsmittel ... ad 100 

6. Haarknr 

Lanette( R ) O 3,0 Gew.-% 

Generol( R ) 122 1,0 Gew.-% 

Kationtensid Bsp.l 1,0 Gew.-% 

Eumulgin( R ) B2 0,8 Gew.-% 

Cutina( R ) MD 0,5 Gew.-% 

Wasser ad 100 
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7. HaarJcnr 

Lanette( R ) 0 2 ,5 Gew.-% 

Kationtensid Bsp.2 1,5 Gew # -% 

Eumulgin( R ) B2 i,o Gew.-% 

Generol( R ) 122 1,0 Gew.-% 

Eutanol( R ) G l r 0 Gew.-% 

Cutina( R ) MD 0 # 5 Gew.-% 

8 • Duschbad 

Texapon( R ) K 14 S spez 38 f 0 Gew.-% 

Plantaren( R ) 2000 7,0 Gew.-% 

Lameso£t( R ) IMG 3,0 Gew.-% 

Arlypon( R ) F 3,0 Gew.-% 

Amphotensid Bsp.3 o,5 Gew.-% 

Wasser, Konservierungsmittel . .. ad 100 

9. Duschbad 

Texapon( R ) NSO 38,0 Gew.-% 

Plantaren( R ) 2000 7,0 Gew.-% 

Euperlan( R ) PK 3000-AM 3,0 Gew.-% 

ArlyponW F . 3,0 Gew.-% 

Lamesoft( R ) LMG 2,0 Gew.-% 

Kationtensid Bsp.4 0,5 Gew.-% 

Na Cl 1,5 Gew.-% 

Wasser, Konservierungsmittel ... ad 100 
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10 . DaBchgel 

Texapon( R ) NSO 25,0 Gew.-% 

Texapon( R ) SB3 10 ,0 Gew.-% 

Dehyton( R ) K 10,0 Gew.-% 

Plantaren( R ) 2000 6,0 Gew,-% 

Euperlan( R ) PK 3000-AM 5,0 Gew.-% 

Lamesoft( R ) LMG 4,0 Gew.-% 

Antil( R ) 141 L 1,5 Gew.-% 

Cetiol( R ) HE 1,0 Gew.-% 

Arlypon( R ) F 1,0 Gew.-% 

Kationtensid Bsp.5 0 r 5 Gew.-% 

Wasser, Konservierungsmittel ... ad 100 

11 . Waschlotion 

Plantaren( R ) PS 10 16,0 Gew.-% 

Euperlan( R ) PK 900 5,0 Gew.-% 

Kationtensid Bsp.6 . . . ... 0,5 Gew.-% 

NaCl 1,5 Gew.-% 

Wasser, Konservierungsmittel ... ad 100 

12. Duschbad "Two-in-One" 

Texapon( R ) NSO 20,0 Gew.-% 

Dehyton( R ) K 20,0 Gew.-% 

Plantaren( R ) 2000 5,0 Gew.-% 

Nutrilan( R ) 1-50 1,0 Gew.-% 

Kationtensid Bsp.l 1,0 Gew.-% 

Euperlan( R ) PH 3000-AM 5,0 Gew.-% 

Lytron( R ) 631 2,0 Gew.-% 

Arlypon( R ) F 0,6 Gew.-% 

Wasser, Konservieningsmittel ... ad 100 
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13. Dnschbad " Two- in-One " 

Texapon(R) NSO 20,0 Gew.-% 

Dehyton(R) K 2 0,0 Gew.-% 

Plantaren( R ) 2000 5 r o Gew.-% 

Kationtensid Bsp.l 1,5 Gew.-% 

Euperlan( R ) PH 3000-AM 3,0 Gew.-% 

Cetiol(H) HE o,2 Gew.-% 

Lytron(R) 631 1/0 Gew.-% 

Arlypon(R) F 0 ,6 Gew.-% 

Glycerin, 86 Gew.-%ig 5,0 Gew.-% 

Wasser, Konservierungsmittel ... ad 100 

14. Dnschbad "Two- in-One" 

Texapon(R) ASV 70 spez 12,4 Gew.-% 

Plantaren( R ) 1200 4,0 Gew.-% 

Kationtensid Bsp.2 4,0 6ew.-% 

Euperlan(R) PH 3000-AM 4,0 6ew.-% 

Panthenol USP i f0 Gew.-% 

Wasser, Konservierungsmittel ... ad 100 

15. Dnschbad & Emulsion "Two- in-One" 

Plantaren( R ) PS 10 40,0 Gew.-% 

Eumulgin( R ) B2 i, 0 Gew.-% 

Eutanol(R) G 3f0 Gew.-% 

Lamecreme( R ) DGE 18 4,0 Gew.-% 

Lytron(R) 631 i, 0 Gew.-% 

Kationtensid Bsp.2 i,o Gew.-% 

Parffim 0,5 Gew.-% 

Wasser, Konservierungsmittel ... ad 100 
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16. Shampoo 

Texapon(R) NSO 2 5,0 Gew.-% 

Plantaren(R) 2000 5 , 0 Gew.-% 

Dehyton(R) K 8 , 0 ^v.-* 

Amphotensid Bsp.3 3 r o Gew.-% 

Arlypon(R) F lf5 ^.^ 

Bumulgin(R) l lf0 Ge W ._% 

Parfto 5,0 Gew.-% 

17 • Shampoo 

Texapon(R) N 70 llr0 Qew.-% 

Texapon(R) SB 3 7f0 Gew.-% 

Plantaren(R) 1200 4f0 Gew.-% 

Amphotensid Bsp.3 lf0 Gew.-% 

Nutrilan(R) 1-50 2 ,0 Gew.-% 

NaC1 1,6 Gew.-% 

Wasser, Konservierungsmittel ... ad 100 

18. Shampoo 

Plantaren(R) PS 10 j.6,0 Gew.-% 

Kationtensid Bsp.4 2 ,0 Gew.-% 

NaC1 2,0 Gew.-% 

Wasser, Konservierungsmittel ... ad 100 

19. shampoo 

Plantaren(R) PS 10 17, 0 Gew.-% 

Nutrilan(R) 1-50 2 ,0 Gew.-% 

Kationtensid Bsp.5 2,0 Gew.-% 

Euperlan( R ) PK 900 3,0 Gew.-% 

NaCl 2,2 Gew.-% 

Wasser, Konservierungsmittel ... ad 100 
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20. Shampoo 

Texapon( R ) N 70 n,o Gew.-% 

Plantaren( R ) 1200 6 f 0 Gew.-% 

Nutrilan( R ) 1-50 2,0 6ew.-% 

Kationtensid Bsp.6 2,0 Gew.-% 

Euperlan( R ) PK 900 3,0 Gew.-% 

Na Cl 3,0 Gew.-% 

Wasser, Konservierungsmittel ... ad 100 

21. Shampoo 

Texapon( R ) ALS 23,0 Gew.-% 

Plantaren( R ) 2000 4,0 Gew.-% 

Dehyton( R ) K 50 7,0 Gew.-% 

Kationtensid Bsp.l 2,0 Gew.-% 

Lamesoft( R ) 156 5,0 Gew.-% 

Monomuls 90-L 12 i f o Gew.-% 

NaC1 3,0 Gew.-% 

Wasser, Konservierungsmittel ... ad 100 

22 • Schaumbad 

Plantaren( R ) PS 10 22,0 Gew.-% 

Dehyton( R ) K 15,0 Gew.-& 

Kationtensid Bsp.2 3,0 Gew.-% 

Cetiol( R ) HE 2,0 Gew.-% 

Euperlan( R ) PK 3000-OK 5,0 Gew.-% 

Wasser, Konservierungsmittel ... ad 100 
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23 • Schamnbad 

Texapon( R ) NSO 30,0 Gew.-% 

Dehyton( R ) K 10 r o Gew.-% 

Plantaren( R ) 1200 I0 r 0 Gew.-% 

Lamesoft( R ) LMG 4,0 Gew.-% 

Kationtensid Bsp.4 2,0 Gew.-% 

Guadin( R ) AGP 0,5 Gew.-% 

Wasser, Konserviemngsmittel ad 100 

24 • Schamnbad 

MelissenSl 5 r 0 Gew.-% 

Eumulgin( R ) L 15,0 Gew.-% 

Plantaren( R ) 2000 30,0 Gew.-% 

Dehyton( R ) K 10 r 0 Gew.-% 

Kationtensid Bsp.5 4,0 Gew.-% 

Antil( R ) 141 liquid 3,8 Gew.-% 

Arlypon( R ) F 1,5 Gew.-% 

Wasser, Konserviemngsmittel ... ad 100 

25. Schamnbad 

Plantaren( R ) PS 10 22,0 Gew.-% 

Dehyton( R ) K 15,0 Gew.-% 

Kationtensid Bsp.6 2,0 Gew.-% 

Cetiol( R ) HE 2,0 Gew.-% 

Euperlan( R ) PK 3000-OK 5,0 Gew.-% 

Wasser, Konservierungsmittel ... ad 100 
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26 . Schaumbadkonzentrat 

Texapon( R ) K 14 S 70 spez 25,0 Gew.-% 

Plantaren(R) 2000 20,0 Gew.-% 

DehytonW K 2 0,0 Gew.-% 

Kationtensid Bsp.l 5r0 Gew.-% 

Cetiol(R) HE 5f o Gew.-% 

Nutrilan(R) 1-50 2 ,0 Gew.-% 

Eumulgin(R) HRE 60 5 r0 Gew.-% 

Citronensaure (50 Gew.-%ig) o,5 Gew.-% 

Wasser, Konservierungsmittel ... ad 100 



Tabelle 1 
Handelsnamen und CTFA-Bezeichnungen 



Handelsnam 


e 


CTFA-Bezexchmmg 


Antil 


141 


Propylene Glycol (and) 

PEG-55 Propylene Glycol Oleate 


Arlypon 


F 


Laureth-2 


Cetiol 


J 600 


Oleyl Brucate 


OE 


Dicapryl Ether 


V 


Decyl Oleate 


Copherol 


1250 


Tocopheryl Acetate 


Cutina 


MD 


Glyceryl Stearate 
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Tabelle 1 

Handelsnamen und CTFA-Bezeichnungen (Forts.) 



Handel sname 


CTFA-Bezeichnung 


Dehyton 


K 


Cocamidopropyl Betaine 


Emulgade 


PL 1618 


Hexadecyl Polyglucose (and) 
Hexadecyl Alcohol 


Euperlan 


PK 900 


Triethylene Glycol Distearate 
(and) Sodium Laureth Sulfate 




PK 3000-AM 


Glycol Distearate (and) 
Laureth-4 (and) 
Cocoamidopropyl Betaine 




PK 3000-OK 


Glycol Distearate (amd) Glycerin 
(and) Laureth-4 (and) 
Cocoamidopropyl Betaine 


Eumulgin 


B2 


Ceteareth-20 




L 


PPG-2-Ceteareth-9 


Eutanol 


6 


Octyldodecanol 


Generol 


122 


Soya sterol 


Lamecreme 


DGE 18 


Polyglyceryl-2-PEG-4 Copolymer 
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Tabelle 3 

Handelsnamen und CTFA-Bezeichnungen (Forts.) 



Handel s nan 


le 


CTFA-Bezeichnung 


I Lame form 


LMG 


Glyceryl Laura te (and) 
Potassium Cocoyl Hydrolyzed 
Collagen 




TGI 


Polyglyceryl-3 Diisostearate 


Lamesof t 


LMG 


Glyceryl Laurate (and) 
Potassium Cocoyl Hydrolyzed 
Collagen 


Lanette 


0 


Cetearyl Alcohol 


Lytron 


631 


Sodium Styrene/Acrylates Copol. 


Nutrilan 


W 


Hydrolyzed Keratin 




1-50 


*iyvuroj.yzea uoixagen 


Plantaren 


1200 


Lauryl Polyglucose 




2000 


Decyl Polyglucose 




PS 10 


Sodium Laureth Sulfate (and) 
Lauryl Polyglucose 
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Tabelle 1 

Handelsnamen und CTFA-Bezeichnungen (Forts.) 



Handelsnaim 




CTFA-Bezexchnung 


Texapon 


ASV 70 


Sodium Laureth Sulfate (and) 
Sodium Laureth-8 Sulfate (and) 
Sodium Oleth Sulfate 


NSO 


Sodium Laureth Sulfate 


SB 3 


Disodium Laurethsulf osuccinate 
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PatentaraprBche 

1. Tenside mit quartarer Stickstof f gruppe, dadurch erhait- 
lich, dafl man aliphatische oder aromatische, gegebenen- 
falls hydroxysubstituierte Di- und/oder Tricarbonsauren 

(a) zunachst mit einer solchen Menge eines aliphati- 
schen Alkohols der Formel (I) verestert, 



in der R* fur einen aliphatischen Alkylrest mit 1 
bis 22 Kohlenstof f atomen oder einen Alkenylrest mit 
16 bis 22 Kohlenstoffatomen steht, dafl ein Partial- 
ester resultiert, der im Mittel noch mindestens ei- 
ne freie Hydroxylgruppe besitzt, 

(b) den resultierenden Partialester mit Alkanolaminen 
Oder Polyaminen der Pormel (II) verestert bzw. 
amidiert, 

TZJ-R4 
I 

r2-[X]-N-[Y]-r3 (na) R2-[X]-NH-[Y]-R3 (ift) 

in der R 2 fiir eine Hydroxyl- oder eine gegebenen- 
falls Ci-C4-alkylsubstituierte Aminogruppe, r3 fiir 
R 2 oder einen Acylrest mit 8 bis 22 Kohlenstoffato- 
men, R 4 fiir Wasserstoff oder R 2 und X, Y und Z un- 
abhangig voneinander fiir lineare oder verzweigte, 
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gegebenenfalls hydroxysubstituierte Alkylengrappen 
mit 2 bis 4 Kohlenstoffatomen stehen, und 

(c) den resultierenden Vollester bzw. das Bsteramid in 
an sich bekannter Weise mit Alkylierungsmitteln 
quatemiert. 



Verfahren zur Herstellung von Tensiden mit quartarer 
Stickstoffgruppe, bei dem man aliphatische Oder aromati- 
sche, gegebenenfalls hydroxysubstituierte Di- und/oder 
Tricarbonsauren 

(a) zunachst mit einer solchen Menge eines aliphati- 
schen Alkohols der Pormel (1) verestert, 

RlOH (I) 

in der R* fur einen aliphatischen Alkylrest mit 1 
bis 22 Kohlenstoffatomen oder einen Alkenylrest mit 
16 bis 22 Kohlenstoffatomen steht, daB ein Partial- 
ester resultiert, der im Mittel noch mindestens 
eine freie Hydroxylgruppe besitzt, 



(b) den resultierenden Partialester mit Alkanolaminen 
Oder Polyaminen der Formel (II) verestert bzw. 
amidiert, 

[Z]-R4 
I 

R 2 -[X]-N-[Y]-R3 (n a) r2- [X ]-NH-[Y]-r3 (in,) 
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in der R 2 fiir eine Hydroxyl- oder eine gegebenen- 
falls Ci-C4-alkylsubstituierte Aminogruppe , R 3 far 
R 2 Oder einen Acylrest mit 8 bis 22 Kohlenstoffato- 
men f R 4 fiir Wasserstoff oder R 2 und X, Y und Z un- 
abhangig voneinander fiir lineare Oder verzweigte, 
gegebenenfalls hydroxysubstituierte Alkylengruppen 
mit 2 bis 4 Kohlenstof f atomen stehen, und 

(c) den resultierenden Vollester bzw. das Esteramid in 

an sich bekannter Weise mit Alkylierungsmitteln 
quaterniert . 

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet , dafl 
man aliphatische Dicarbonsauren mit 2 bis 12 Kohlen- 
stof f atomen einsetzt. 

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet , dafl 
man aliphatische Hydroxydi- bzw. HydroxytricarbonsSuren 
mit 3 bis 10 Kohlenstof f atomen einsetzt. 

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dafl 
man als aliphatische Hydroxytricarbonsaure Citronensaure 
einsetzt. 

Verfahren nach Anspruch 2 f dadurch gekennzeichnet, dafl 
man aroma tische Di- bzw. Tricarbonsauren mit 8 bis 9 
Kohlenstof f atomen einsetzt. 

Verfahren nach den Anspriichen 2 bis 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafl man Pettalkohole mit 8 bis 18 Kohlenstof f- 
atomen einsetzt. 
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8. Verfahren nach den Anspruchen 2 bis 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafl man als Alkanolamin Triethanolamin und/ 
Oder einen Triethanolaminmono- bzw. -difettsaureester 
einsetz t . 

9. Verfahren nach den Anspruchen 2 bis 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafl man als Polyamin, Ethylendiamin oder 
Diethylentriamin einsetzt. 

10. Verfahren nach den Anspruchen 2 bis 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafl man die primare Veresterung und die se- 
kundare Veresterung bzw. Amidierung in Gegenwart saurer 
KatalyBatoren durchfiihrt. 

11. Verfahren nach den Anspruchen 2 bis 10, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafl man Alkylierungsmittel einsetzt, die aus- 
gewahlt sind aus der Gruppe, die gebildet wird von Al- 
kylhalogeniden, Dialkylsulfaten, Dialkylphosphaten, Di- 
alkylcarbonaten sowie Halogenvarbonsauren und deren Sal- 
zen. 

12. Verwendung von Tensiden mit quart Sren Stickstof fgruppen 
nach Anspruch 1 zur Herstellung von Wasch-, Spiil- und 
Reinigungsmitteln . 

13. Verwendung von Tensiden mit guartaren Stickstof fgruppen 
nach Anspruch 1 zur Herstellung von kosmetischen und/ 
oder pharmazeutischen Zubereitungen . 
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